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@ NANOEIVIULSION A BASE DE LIPIDES AMPHIPHILES NON-IONIQUES ET CATIONIQUES ET UTILISATIONS. 



\5n La presents demande concerne une emulsion huile- 
a3ns-eau dont les globules d'huile ont une taille moyenne 
inferieure a 150 nm, comprenant une phase lipidique am- 
phiphile contenant au moins un lipide amphiphile non- 
ionique liquide a temperature ambiante Inferieure a 45°C et 
au moins un lipide amphiphile cationique ainsi qu*a ses uti- 
lisations en cosmetique ou en dermophannacie. 
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NANOEMULSION A BASE DE LIPIDES AMPHIPHILES NON-IONIQUES ET 

CATIONIQUES ET UTILISATIONS 



5 La presents invention a trait a une emulsion huile-dans-eau dont les globules 
d'huile ont une taille moyenne inferieure a 150 nm et comprenant une phase lipi- 
dique amphiphile a base de lipides amphiphiles non-ioniques liquides a une tem- 
perature ambiante inferieure a 45°C et de lipides amphiphiles cationiques ainsi 
qu'a leur utilisation en application topique notamment en cosmetique et en der- 
10 mopharmacie. 

Les emulsions huile-dans-eau sont bien connues dans le domaine de la cosmeti- 
que et de la dermopharmacie notamment pour la preparation de produits cosme- 
tiques tels que des lotions, des toniques, des serums, des eaux de toilette. 

15 

Cependant, la presence de concentrations importantes d'huiles vegetales, ani- 
mates ou minerales dans des compositions rend leur formulation difficiles. En ef- 
fet, les compositions sont generalement instables au stockage et les proprietes 
cosmetiques sont insuffisantes. En particulier, Tapplication de telles compositions 
20 sur les cheveux enframe un toucher gras, une difficulte de ringage. De plus, les 
cheveux seches sont sans volume et ont un toucher charge. 

On connaTt dans Tetat de la technique des nanoemulsions comprenant une phase 
lipidique amphiphile constituee de phospholipides, d'un lipide cationique, d'eau et 

25 d'un filtre soiaire hydrophobe. 

Elles sont obtenues par un precede d'homogeneisation a haute pression. Ces 
emulsions presentent Tinconvenient d'etre instables au stockage aux temperatu- 
res traditionneltes de conservation a savoir entre 0 et 45''C. Elles conduisent a 
des compositions jaunes et produisent des odeurs de ranee qui se developpent 

30 apres quelques jours de conservation. De plus, ces emulsions n'apportent pas de 
bonnes proprietes cosmetiques. Elles sont decrites dans la revue « DCI » d'avril 
1996, pages 46-48. 

La demanderesse a decouvert, de fagon inattendue, de nouvelles emulsions dont 
35 les globules d'huile ont une taille moyenne inferieure a 150 nm, stables au stock- 
age entre 0 et 45''C apres au moins un mois. Les nanoemulsions conformes a 
rinvention sont preparees a des temperatures entre 20 et 45°C et sont compati- 
bles avec des actifs thermosensibles. Elles peuvent contenir des quantites im- 
portantes d'huile. Elles peuvent notamment contenir des quantites importantes de 
40 parfum et ameliorer leur remanence. Elles favorisent egalement la penetration des 
actifs dans les couches superficielles de la peau et le depot d'actif sur les fibres 
keratiniques telles que les cheveux. Les cheveux traites avec ces nanoemulsions 
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sont brillants sans avoir un toucher ou un aspect gras, ils se demelent facilement, 
sont plus doux et plus nerveux. 

La presents invention a pour objet des emulsions huile-dans-eau ayant des glo- 
bules d'huile dont la taille moyenne est inferieure a 150 nm , caracterisee par le 
fait qu'elle comprennent une phase lipidique amphiphile comprenant au nnoins un 
lipide amphiphile non-ionique liquide a une temperature ambiante inferieure a 
45°C et un lipide amphiphile cationique et que le rapport ponderal de la quantite 
d'huile sur la quantite de phase lipidique amphiphile est compris entre 2 et 10 et 
de preference entre 3 et 6. 

Les lipides amphiphiles non-ioniques de I'invention sont preferentiellement choisis 
parmi les tensioactifs silicones et les esters d'au moins un polyol choisi dans le 
groupe forme par le polyethyleneglycol comportant de 1 a 60 unites d'oxyde 
d'ethylene, le sorbitane, le glycerol comportant de 2 a 30 unites d^oxyde 
d'ethylene, les polyglycerols comportant de 2 a 15 unites de glycerol et d'au moins 
un acide gras comportant au moins une chame alkyle en C8-C22, saturee ou non 
saturee. lin^aire ou ramifiee. On peut egalement utiliser les melanges des 
composes ci-dessus. 

Les tensioactifs silicones utilisables selon Tinvention sont des composes silicones 
comportant au moins une chame oxyethylenee -OCHjCHs^ et/ou oxypropylenee - 
OCH2CH2CH2-. Comme tensioactifs silicones pouvant etre utilises selon la 
presente Invention, on peut citer ceux decrits dans les documents US-A-5364633 
et US-A-5411744. 

De preference, le tensioactif silicone utilise selon la presente invention est un 
compose de formule (I) : 



dans laquelle : 

R11 R21 R3. independamment les uns des autres, represented un radical alkyle en 
C.-Cq ou un radical -(CH2)x - (OCH2CH2)y - (OCHsCHsCHs)^ - OR4, au moins un 
radical R^, R2 ou R3 n'etant pas un radical alkyle ; R4 etant un hydrogdne, un 
radical alkyle ou un radical acyle ; 
A est un nombre entier allant de 0 a 200 ; 

B est un nombre entier allant de 0 a 50 ; a la condition que A et B ne soient pas 

egaux a zero en meme temps ; 

X est un nombre entier allant de 1 a 6 ; 
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y est un nombre entier allant de 1 a 30 ; 
z est un nombre entier allant de 0 a 5. 

Selon un mode de realisation prefere de Tinvention, dans le compose de 
5 formule (I), le radical alkyle est un radical methyle, x est un nombre entier allant 
de 2 ^ 6 et y est un nombre entier allant de 4 a 30. 

On peut citer, a titre d'exemple de tensioactifs silicones de formule (I), les 
composes de formule (II) : 

10 

(CH3)3SiO - [(CH3)2SiO];, - (CH3SiO)B - Si(CH3)3 

I (11) 
(CH2)2-(OCH2CH2)y-OH 

15 dans laquelle A est un nombre entier allant de 20 a 105, B est un nombre entier 
allant de 2 a 10 et y est un nombre entier allant de 10 a 20. 

On peut egalement citer a titre d'exemple de tensioactifs silicones de formule (I), 
les composes de formule (III) : 
20 HO - (OCH2CH2)y-(CH2)3 - [(CH3)2SIO]a. - (CH2)3 - (OCH2CH2)y - OH (III) 

dans laquelle A' et y sont des nombres entiers allant de 10 a 20. 

On peut utiliser comme composes de invention ceux commercialises par la 
25 societe Dow Corning sous les denominations DC 5329, DC 7439-146, DC 2-5695 
et Q4-3667. Les composes DC 5329, DC 7439-146, DC 2-5695 sont des 
composes de formule (II) ou respectivement A est 22, B est 2 et y est 12 ; A est 
103, B est 10 et y est 12 ; A est 27. B est 3 et y est 12. 

30 Le compose Q4-3667 est un compose de formule (III) ou A est 15 et y est 13. 

Parmi les llpides amphiphiles non ioniques, on peut plus particulierement citer, a 
titre d'exemple : 

- i'isostearate de polyethyleneglycol de poids moleculaire 400, 
35 - risostearate de diglyceryle, 

- le laurate de polyglycerol comportant 10 unites de glycerol , 

- Toleate de sorbitane, 

- I'isostearate de sorbitane, 

- le cocoate d'a-butylglucoside ou le caprate d'a-butylglucoside. 

40 

Les llpides amphiphiles cationiques, utilises dans les nanoemulsions de 
rinvention, sont choisis, de preference, dans le groupe forme par les sels 
d'ammonium quatemaire, les amines grasses et leurs sels. 
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Les sels d'ammonium quatemaires sont par exemple : 

- ceux qui presentent la formule generale (IV) sulvante 

+ 

':n:_' X- (iv) 



dans laquelle les radicaux Ri a R4, qui peuvent etre identiques ou differents. 
representent un radical aliphatique, lineaire ou ramifie, comportant de 1 a 30 
atomes de carbone, ou un radical aromatique tel que aryle ou aikylaryle. Les 
radicaux aliphatiques peuvent comporter des heteroatomes tels que notamment 
Toxygene. I'azote, le soufre, les halogenes. Les radicaux aliphatiques sont par 
exemple choisis parmi les radicaux alkyle, alcoxy, polyoxyalkyleneCCg-Ce), 
alkylamide, alkyl(Ci2-C22)amido alkyle(C2-C6), alky(Ci2-C22)acetate, hydroxyalkyle, 
comportant environ de 1 a 30 atomes de carbone; X est un anion choisi dans le 
groupe des halogenures, phosphates, acetates, lactates, alkyl(C2-C6)sulfates, 
alkyl-ou-alkylarylsulfonates, 

- les sels d'ammonium quaternaire de Timidazolinium, comme par exemple 
celui de formule (V) sulvante : 

CH2-CH2-N(Rg)-CO-R5 



— 1 + 



R7 



(V) 



dans laquelle R5 represente un radical alcenyle ou alkyle comportant de 8 a 30 
atomes de carbone par exemple derives des acides gras du suif, Rg represente un 
atome d'hydrogene, un radical alkyle en C^-C^ ou un radical alcenyle ou alkyle 
comportant de 8 a 30 atomes de carbone, R7 represente un radical alkyle en C1-C4 
, Rfi represente un atome d'hydrogene, un radical alkyle en C1-C4, X est un anion 
choisi dans le groupe des halogenures, phosphates, acetates, lactates, 
alkylsulfates. alkyl-ou-alkylarylsulfonates. De preference, R5 et Rq designent un 
melange de radicaux alcenyle ou alkyle comportant de 12 a 21 atomes de 
carbone par exemple derives des acides gras du suif, R7 designe methyle, Rg 
designe hydrogene. Un tel produit est par exemple commercialise sous la 
denomination «REWOQUAT W 75» par la societe REWO, 

- les sels de diammonium quaternaire de formule (VI) : 

++ 



10 



12 



R — N-(CH2)3-N-R,, 



R 



11 



R 



13 



2X 



(VI) 
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dans laquelle Rg designe un radical aliphatique comportant environ de 16 a 30 
atomes de carbone, Rio, Rn, R12. R13. Ri4 » identiques ou differents sont choisis 
parmi l^hydrogene ou un radical alkyle comportant de 1 a 4 atomes de carbone, et 
X est un anion choisi dans le groupe des halogenures, acetates, phosphates, 
5 nitrate et methylsulfates. De tels sels de diammonium quaternaire comprennent 
notamment le dichlorure de propanesuif diammonium. 

- les sel diammonium quaternaire contenant au moins une fonction ester 

10 Les sels d'ammonium quaternaire contenant au moins une fonction ester 
utilisables selon {'invention sont par exemple ceux de formula (VII ) suivante : 

{C,H2,0), 

O 

R,-C-(OC„H,J^ N-(CpH2pO)-R,3 . X" (VII) 

15 dans laquelle : 

- Ri5 est choisi parmi les radicaux alkyles en C^-Cs et les radicaux 
hydroxyalkyles ou dihydroxyalkyles en C-i-Cg ; 

- RI6 est choisi parmi : 

O 

II 

2^ -le radical R^-gC- 

- les radicaux R20 hydrocarbones en C-1-C22 lineaires ou ramifies, satures ou 
insatures, 

- I'atome d'hydrogene, 

- Rl 8 est choisi parmi : 

O 

I) 

2^ -le radical R^ij-C- 

- les radicaux R22 hydrocarbones en Ci-Cq lineaires ou ramifies, satures ou 
insatures, 

- Tatome d'hydrogene, 

- R-17, R-ig et R21, identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux 
30 hydrocarbones en C7-C21, lineaires ou ramifies, satures ou insatures ; 

- n, p et r, identiques ou differents, sont des entiers valant de 2 a 6 ; 

- y est un entier valant de 1 a 10 ; 

- X et z, identiques ou differents, sont des entiers valant de 0 a 1 0 ; 

- X" est un anion simple ou complexe, organique ou inorganique ; 

35 
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sous reserve que la somme x + y + z vaut de 1 a 15 . que lorsque x vaut 0 alors 
Ri6 designe R20 ©t que lorsque z vaut 0 alors R^g designe R22- 

Les radicaux alkyles R15 peuvent etre lineaires ou ramifies et plus 
5 particulierement lineaires. 

De preference R15 designe un radical methyle. ethyle, hydroxyethyle ou 
dihydroxypropyle et plus particulierement un radical methyle ou ethyle. 

10 Avantageusement, la somme x + y + z vaut de 1 a 10. 

Lorsque R^q est un radical R20 hydrocarbone, il peut etre long et avoir de 12 a 22 
atomes de carbone ou court et avoir de 1 a 3 atomes de carbone. 

15 Lorsque R^q est un radical R22 hydrocarbone, il a de preference 1 a 3 atomes de 
carbone. 

Avantageusement, R^j, R-19 et R21, identiques ou differents, sont choisis parmi 
les radicaux hydrocarbones en C-1-1-C21, lineaires ou ramifies, satures ou 
20 insatures, et plus particulierement parmi les radicaux alkyle et alcenyle en 
C11-C21, lineaires ou ramifies, satures ou insatures. 

De preference, x et z, identiques ou differents, valent 0 ou 1 . 
Avantageusement, y est egal a 1 . 
25 De preference, n, p et r, identiques ou differents. valent 2 ou 3 et encore plus 
particulierement sont egaux a 2. 

L'anion est de preference un halogenure (chlorure, bromure ou iodure) ou un 
alkylsulfate plus particulierement methyls u If ate. On peut cependant utiliser le 
30 methanesulfonate, le phosphate, le nitrate, le tosylate, un anion derive d'acide 
organique tel que Tacetate ou le lactate ou tout autre anion compatible avec 
Tammonium a fonction ester. 

L'anion X" est encore plus particulierement le chlorure ou le methylsulfate. 

35 

On utilise plus particulierement les sels d'ammonium de formule (VII) dans 
laquelle : 

- Ri5 designe un radical methyle ou ethyle. 

- X et y sont egaux a 1 ; 
40 - z est egal a 0 ou 1 ; 

- n, p et r sont egaux a 2 ; 

- R16 est choisi parmi : 
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O 

-le radical R^g-C- 

- les radicaux methyle, ethyle ou hydrocarbones en C14-C22 

- ratome d'hydrogene ; 

- R^8 ^st choisi parmi : 
O 

g - le radical Rff C— 

- Tatome d'hydrogene ; 

^17' Rl9 ®t R21» identiques ou differents, sont choisis parmi les radicaux 
hydrocarbones en Cis-C-iy, lineaires ou ramifies, satures ou insatures et de 
10 preference parmi les radicaux alkyles et alcenyie en C-13-C-17, lineaires ou 
ramifies, satures ou insatures. 

Avantageusement, les radicaux hydrocarbones sont lineaires. 

On peut citer par exemple les composes de formule (VII) tels que les sels 
15 (chlorure ou methylsulfate notamment) de diacyloxyethyl dimethyl ammonium, de 
diacyloxyethyl hydroxyethyl methyl ammonium, de monoacyloxyethyl 
dihydroxyethyl methyl ammonium, de triacyloxyethyl methyl ammonium, de 
monoacyloxyethyl hydroxyethyl dimethyl ammonium et leurs melanges, Les 
radicaux acyles ont de preference 14 a 18 atomes^e carbone et proviennent plus 
20 particulierement d'une huile vegetale comme Thuile de palme ou de tournesol. 
Lorsque le compose contient plusieurs radicaux acyles, ces derniers peuvent etre 
identiques ou differents. 

Ces produits sont obtenus par exemple par esterification directe de la 
25 triethanolamine, de la triisopropanolamine, d'alkyldiethanolamine ou 
d*alkyldiisopropanolamine eventueilement oxyalkylenees et d'acides gras ou de 
melanges d'acides gras d'origine vegetale ou animale ou par transesterification de 
leurs esters methyliques. Cette esterification est suivie d'une quaternisation a 
i'aide d'un agent alkylant tel qu*un halogenure d'alkyle (methyle ou ethyle de 
30 preference), un sulfate de dialkyle (methyle ou ethyle de preference), le 
methanesulfonate de methyle, le paratoluenesulfonate de methyle, la chlorhydrine 
du glycol ou du glycerol. 

De tels composes sont par exemple commercialises sous les denominations 
35 DEHYQUART par la societe HENKEL, STEPANQUAT par la societe STEPAN, 
NOXAMIUM par la societe CECA, REWOQUAT WE 18 par la societe REWO- 
WITCO. 

La composition selon Tinvention contient de preference un melange de sels de 
40 mono, di et triester d'ammonium quaternaire avec une majorite en poids de sels 
de diester. 
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Comme melange de sels d'ammonium, on peut utiliser par exemple le melange 
contenant 15 a 30 % en poids de methylsulfate d'acyloxyethyl dihydroxyethyl 
methyl ammonium, 45 a 60% de methylsulfate de diacyloxyethy! hydroxyethyl 
5 methyl ammonium et 15 a 30% de methylsulfate de triacyloxyethyl methyl 
ammonium, les radicaux acyles ayant de 14 a 18 atomes de carbone et provenant 
d'huile de palme eventuellement partiellement hydrogenee. 

On peut aussi utiliser les sels d'ammonium contenant au moins une fonction ester 
10 decrits dans les brevets US-A-4874554 et US-A-4137180. 

Parmi les sels d'ammonium quaternaire de formule (IV) on prefere, d'une part, les 
chlorures de tetraalkylammonium comme par exemple les chlorures de 
dialkyldimethylammonium ou d'alkyltrimethylammonium. dans lesquels le radical 
15 alkyi comporte environ de 12 a 22 atomes de carbone, en particulier les chlorures 
de behenyltrimethylammonium, de distearyldimethylammonium de 
cetyltrimethylammonium, de benzyl dimethyl stearyl ammonium ou encore, d'autre 
part, le chorure de stearamidopropyldimethyl (myristyl acetate) ammonium 
commercialise sous la denomination «CERAPHYL 70» par la societe VAN DYK. 

20 

Selon rinvention, le chlorure de behenyltrimethylammonium est le sel 
d'ammonium quaternaire le plus particulierement prefere. - 

Les lipides cationiques amphiphiles sont presents dans les nanoemulsions de 
25 invention, de preference, dans des concentrations allant de 1 a 60% en poids et 
plus particulierement de 10 a 50 % en poids par rapport au poids total de la phase 
lipidique amphiphile. 

Les lipides cationiques amphiphiles sont presents dans les nanoemulsions de 
30 rinvention. de preference, dans des concentrations allant de 0,1 a 10% en poids 
par rapport au poids total de la nanoemulsion. 

Les nanoemulsions conformes a invention comportent une quantite d'huile allant 
de preference, de 5 a 40% en poids par rapport au poids total de Temulsion et 
35 plus particulierement de 8 a 30% en poids. 

Les huiles pouvant etre utilisees dans les emulsions de rinvention sont choisies 
preferentiellement dans le groupe forme par : 

- les huiles animates ou vegetales formees par des esters d'acide gras et de 
40 polyols, en particulier les triglycerides liquides, par exemple les huiles de 
tournesol, de maTs, de soja, d'avocat, de jojoba, de courge, de pepins de raisin, 
de sesame, de noisette, les huiles de poisson, le tricaprocaprylate de glycerol, ou 
les huiles vegetales ou animates de formule RgCOOR^o dans laquelle Rg 
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represente le reste d'un acide gras superieur comportant de 7 a 29 atomes de 
carbone et R-,o represente une chaine hydrocarbonee lineaire ou ramifiee 
contenant de 3 a 30 atomes de carbone en particulier alkyle ou alkenyle. par 
exemple, Thuile de Purcellin ou la aire liquide de jojoba ; 
5 - des huiles essentielles naturelles ou synthetiques telles que, par exemple, les 
huiles d'eucalyptus, de lavandin, de lavande, de vetivier, de iitsea cubeba, de 
citron, de santal, de romarin, de camomille, de sarriette, de noix de muscade, de 
cannelle, d'hysope. de carvi, d'orange, de geraniol, de cade et de bergamote; 

- des hydrocarbures. tels que I'hexadecane et Thuile de paraffine ; 

10 - des carbures halogenes, notamment des fluorocarbures tels que des 
fluoramines par exemple la perfluorotributylamine, des hydrocarbures fluores, par 
exemple le perfluorodecahydronaphtalene, des fluoroesters et des fluoroethers ; 

- des esters d'acide mineral et d*un alcool ; 

- des ethers et des polyethers ; 

15 - des silicones en melange avec au moins Tune des huiles definies ci-dessus, par 
exemple le decamethylcyclopentasiloxane ou le dodecamethylcyclohexasiloxane. 

Les emulsions conformes a la presente invention peuvent contenir des additifs 
pour ameliorer, si necessaire, la transparence de la formulation. 

20 

Ces additifs sont choisis de preference dans le groupe forme par : 

- les alcools-inferieurs en C^-C^ tels que Tethanol ; 

- les glycols tels que la glycerine, le propyleneglycol, le 1,3- butyleneglycol, le di- 
propyleneglycol, les polyethyleneglycols comportant de 4 a 16 unites d'oxyde 

25 d'ethylene et de preference de 8 a 12. 

Les additifs tels que ceux cites ci-dessus sont presents dans les emulsions de 
rinvention dans des concentrations allant , de preference, de 1 a 30% en poids 
par rapport au poids total de Temulsion. 

30 

En outre, I'utilisation des alcools tels que definis ci-dessus, a des concentrations 
superieures ou egales a 5% en poids et de preference superieure a 15%, permet 
d'obtenir des emulsions sans conservateur. 

35 Les emulsions de Tinvention peuvent contenir des actifs hydrosolubles ou 
liposolubles, ayant une activite cosmetique ou dermopharmaceutique. Les actifs 
liposolubles sont dans les globules huileux de Temulsion, tandis que les actifs 
hydrosolubles sont dans la phase aqueuse de remulsion. On peut citer, a titre 
d'exemples d'actif. les vitamines telles que la vrtamine E et ses derives, les 

40 provitamines telles que le panthenol, les humectants, les filtres solaires silicones 
ou non, des agents tensioactifs, des agents conservateurs, des sequestrants, des 
adoucissants, des parfums, des colorants, des agents modificateurs de viscosite, 
des agents modificateurs de mousse, des stabilisateurs de mousse, des agents 
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nacrants, des pigments, des agents hydratants, des agents antipelliculaires, des 
agents antiseborrheiques, des proteines, des silicones, des ceramides, des 
pseudoceramides, des acides gras a chaTnes lineaires ou ramifiees en C16-C40 tels 
que Tacide methyi-18 eicosanoique, des epaississants, des plastifiants, des 
5 hydroxyacides, des electrolytes, des polymeres en particulier cationiques et des 
parfunns. 

Parmi les epaississants utilisables, on peut citer les derives de cellulose tels que 
rhydroxymethylpropylcellulose, les alcools gras tels que les alcools stearylique, 

10 cetylique, behenique, les derives d'algues tels que le satiagum, des gomnnes na- 
turelles telles que I'adragante et des polymeres synthetiques tels que les melan- 
ges d'acides polycarboxyvinyliques commercialises sous la denomination 
CARBOPOL par la societe GOODRICH et le melange de copolymeres acrylate de 
Na/acrylamide commercialise sous la denomination HOSTACERIN PN 73 par la 

15 societe HOECHST. 

Les globules d'huile des emulsions de invention, ont de preference une taille 
moyenne allant de 30 a 150 nm, plus preferentiellement de 40 a 100 nm et encore 
plus particulierement de 50 a 80 nm. 

20 

Les nanoemulsions de I'invention peuvent etre obtenues par un precede, caracte- 
rise par le fait qu'on melange la phase aqueuse et la phase huileuse , sous agita- 
tion Vive, a une temperature ambiante inferieure a 45°C puis qu'on effectue une 
homogeneisation haute pression a une pression superieure a 10® Pa et de prefe- 
25 rence allant de 12.10^ a 18,10^ Pa. Un tel precede permet de realiser, a tempera- 
ture ambiante, des nanoemulsions compatibles avec des composes actifs ther- 
mosenslbles. et pouvant contenir des quantites importantes d'huiles et notamment 
des parfums qui renferment des corps gras, sans les denaturer. 

30 Un autre objet de ['invention consiste en une composition a usage topique telle 
qu'une composition cosmetique ou dermopharmaceutique, caracterisee par le fait 
qu'elle est constitute par une emulsion telle que definie precedemment ou qu'elle 
comprend une telle emulsion. L'invention concerne plus particulierement les com- 
positions capillaires. 

35 

Les compositions conformes a invention peuvent etre utilisees pour le lavage, le 
nettoyage et le demaquillage des matieres keratiniques telles que les cheveux, la 
peau, les oils, les sourcils, les ongles, les muqueuses. 

40 Les compositions de ['invention peuvent plus particulierement se presenter sous 
forme de shampooing, d'apres-shampooing a rincer ou non, de compositions pour 
permanente, d6frisage, coloration ou decoloration, ou encore sous forme de com- 
positions a appliquer avant ou apres une coloration, une decoloration, une per- 
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manente ou un defrisage ou encore entre les deux etapes d'une permanente ou 
d'un defrisage. 

Les compositions peuvent etre egalement des lotions de mise en plis, des lotions 
5 pour le brushing, des compositions de fixation (laques) et de coiffage telles que 
par exemple des gels, ou des mousses. Les lotions peuvent etre conditionnees 
sous diverses formes notamment dans des vaporisateurs, des flacons pompe ou 
dans des recipients aerosols afin d'assurer une application de la composition sous 
forme vaporisee ou sous forme de mousse. De telles formes de conditionnement 
10 sont indiquees, par exemple, lorsqu'on souhaite obtenir un spray, une laque ou 
une mousse pour la fixation ou le traitement des cheveux. 

Lorsque la composition selon invention est conditionnee sous forme d'aerosol en 
vue d*obtenir une laque ou une mousse aerosol, elle comprend au moins un agent 
15 propulseur qui peut etre choisi parmi les hydrocarbures volatils tels que le n- 
butane, le propane. I'isobutane, le pentane, les hydrocarbures chlores et/ou fluo- 
res et leurs melanges. On peut egalement utiliser en tant qu'agent propulseur le 
gaz carbonique. le protoxyde d'azote, le dimethylether, Tazote ou Tair comprime. 

20 Un autre objet de invention est Futilisation des emulsions telles que definies ci- 
dessus comme base de produits de soin et/ou de maquillage et/ou demaquillage 
pour la peau et/ou le visage et/ou le-cuir chevelu et/ou les cheveux et/ou les 
ongles et/ou les oils et/ou les sourcils et/ou les muqueuses (par exemple les 
levres), tels que des lotions, des serums, des laits, des cremes. des eaux de 

25 toilette. 

Enfin, invention porte egalement sur un precede non-therapeutique de soin de la 
peau, des cheveux, des oils, des sourcils, des ongles, des muqueuses ou du cuir 
chevelu, caracterise par le fait qu'on applique sur la peau, les cheveux, les oils, 
30 les sourcils, les ongles, les muqueuses ou sur le cuir chevelu une emulsion telle 
que definie ci-dessus. 

Les exemples qui suivent, permettront de mieux comprendre I'invention. sans 
toutefois presenter un caractere limitatif, 

35 

EXEMPLES 

Pour les exemples 1 et 4, le mode operatoire suivant est mis en oeuvre : 
40 - dans une premiere phase A, on homogeneise les lipides amphiphiles non ioni- 
ques et cationiques avec Thuile et les actifs et adjuvants lipophiles a une tempe- 
rature d'environ 45''C ; 
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- dans une seconde phase B, on dissout les actifs et adjuvants hydrophiles a une 
temperature de 20 a 30°C ; 

- puis, on melange les phases A et B a I'aide d'un homogeneisateur a turbine puis 
on homogeneise a Taide d'un homogeneisateur a haute pression du type Soavi- 
Niro a une pression de 1500 bars, en 7 passages en maintenant la temperature 
du produit en dessous d'environ 35°C. 



EXEMPLE 1 : Nanoemulsion d'huiie d'avocat 

Premiere phase : 



- Isostearate de PEG-400, vendu par la societe UNICHEMA 4.5 % 

- Chlorure de behenyltrimethylammonium (lipide amphiphile catlonique) 0,5 % 
15 - Huile d'avocat 20 % 

- Ethanol absolu non denature 15 % 

Deuxieme phase : 

20 - Eau demineralisee 54,7 % 

- Glycerine 5 % 



On obtient une emulsion dont la taille des globules d'huiie est d'environ 63 nm. 



EXEMPLE 2 : Som capillaire non rince 



- Melange de polyacrylamide, disoparaffine en C^^-C^^ 
et de laureth-7 vendu sous la denomination SEPIGEL 

30 305 par la societe SEPPIC 0,9 g 

- Nanoemulsion de Texemple 1 15 g 

- Conservateur, parfum qs 

- HCI qs pH 6 
-Eau qsp 100 g 



Les cheveux traites avec cette composition sont faciles a demeler et ont un tou- 
cher naturel et non gras. 



40 EXEMPLE 3 : Apres-shampooing rince 

- Alcool cetylstearylique 4 g 

- Melange de myristate/palmitate/stearate de myristyle 
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cetyle et stearyle vendu sous la denomination Blanc de 

baleine synthetique par la societe LASERSON 1 g 

- Nanoemulslon de Texemple 1 10 g 

- Chlorure de behenyltrimethylammonium 3 g 

- Conservateur, parfunn qs 

- Eau qsp 100 g 

Les cheveux traites avec cette composition sont faciles a demeler, doux et 
brillants. 



10 



EXEMPLE 4 : Nanoemulslon d'huile d'avocat 



Premiere phase : 

- Isostearate de PEG-400, vendu par la society UNICHEMA 4,5 % 

- Methosulfate de distearyl ethyl hydroxyethyl ammonium 

(lipide amphiphile cationique) 0,5 % 

- Huile d'avocat 20 % 
20 - Ethanol absolu non denature 15 % 



- -Deuxieme phase : 

- Eau demineralisee 54,7 % 

25 -Glycerine 5 % 



On obtient une emulsion particulierement fluide dont la taille des globules est de 
rordre de 50nm. 



30 



EXEMPLE 5 : Shampooing 



- Laurylethersulfate de sodium (C12/C14 
a 70/30) a 2,2 moles d'oxyde d'ethylene 



en solution aqueuse ^ 28% de MA 17 gMA 

. Cocoylbetame (DEHYTON AB 30) 2.5 gMA 

- Nanoemulslon de Texemple 4 7,5 g 

- Monoisopropanolamide de coprah 3 g 

- Distearate d'ethyleneglycol 3 g 
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- Parfum, conservateur 
- NaOH qs pH 

- Eau demineralisee qs 

Cette composition selon I'invention presente un excellent pouvoir moussant. Les 
cheveux traites avec cette composition sont faciles a demeler, doux et brillants. 



qs 

7.1 
100 g 
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REVENDICATIONS 

1. Emulsion huile-dans-eau dont les globules d'huile ont une taille moyenne infe- 
rieure a 150 nm, caracterisee par le fait que la phase lipidique amphiphile com- 
5 prend au moins un lipide amphiphile non-ionique liquide a une temperature am- 
biante inferieure a 45°C et au moins un lipide amphiphile cationique et que le rap- 
port ponderal de la quantite d'huile sur la quantite de phase lipidique amphiphile 
est compris entre 2 et 10 et de preference entre 3 et 6. 

10 2. Emulsion selon la revendication 1, caracterisee par le fait que le lipide 
amphiphile non-ionique est choisi parmi les tensioactifs silicones et les esters d'au 
moins un polyol choisi dans le groupe forme par le polyethyleneglycol comportant 
de 1 a 60 unites d'oxyde d'ethylene, le sorbitane, le glycerol comportant de 2 a 30 
unites d'oxyde d'ethylene, les polyglycerols comportant de 2 a 15 unites de 

15 glycerol et d'au moins un acide gras comportant au moins une chaTne alkyle en 
CQ-C22, saturee ou non saturee, lineaire ou ramifiee, et leurs melanges. 



20 



3. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 1 ou 2, caracterisee par le 
fait que le lipide amphiphile cationique est choisi dans le groupe forme par les sels 
d'ammonium quaternaire et les amines grasses. 



25 



30 



4. Emulsion selon la revendication 3, caracterisee par le fait que les sels 
d'ammonium quaternaire sont choisis dans le groupe forme par : 

- les sels d'ammonium quaternaire de formule generate (IV) suivante : 

1 + 



.R3 

R4 



X 



(IV) 



dans laquelle les radicaux a R4, qui peuvent etre identiques ou differents, 
representent un radical aliphatique, lineaire ou ramifie, comportant de 1 a 30 
atomes de carbone, ou un radical aromatique tel que aryle ou alkylaryle. X est un 
anion choisi dans le groupe des halogenures, phosphates, acetates, lactates, 
alkyl(C2-C6)sulfates, alkyl-ou-alkylarylsulfonates, 



les sels d'ammonium quaternaire de I'imidazolinium, 



35 



les sels de diammonium quaternaire de formule (VI) 

++ 



'10 



R 

I 



12 



R— N-(CH2)3-N-R,4 



R11 



M3 



2X 



(VI) 
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dans laquelle Rg designe un radical aliphatique comportant environ de 16 a 30 
atomes de carbone, Rio» ^^2^ Rl3« ®* ^14 sont choisis parmi I'hydrogene 
ou un radical alkyle comportant de 1 a 4 atomes de carbone, et X est un anion 
choisi dans le groupe des halogenures, acetates, phosphates, nitrate et 
5 methylsulfates, 

- les sel d'ammonium quaternaire contenant au moins une fonction ester. 

5. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 1 a 4, caracterisee par le 
10 fait que le lipide amphiphile cationique est present dans des concentrations allant 

de 1 a 60 % en poids par rapport au poids total de la phase lipidique amphiphile et 
de preference de 10 a 50% en poids. 

6. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 1 a 5, caracterisee par le 
15 fait qu'elle comprend une proportion d'huile allant de 5 a 40% en poids par rapport 

au poids total de Temulsion. 

7. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 1 a 6, caracterisee par le 
fait que Thuile est choisie dans le groupe forme par : 

20 - les huiles animates ou veg6tales formees par des esters d'acides gras et de 
polyols ou bien les huiles vegetales ou animates de formule RgCOOR^o dans 
laquelle Rg represente le reste d'un acide gras superieur comportant de 7 a 29 
atomes de carbone et R^q represente une chame hydrocarbonee lineaire ou 
ramifiee contenant de 3 a 30 atomes de carbone ; 

25 - les huiles essentielles naturelles ou synthetiques ; 

- les hydrocarbures ; 

- les carbures halogenes ; 

- les esters d'acide mineral et d*alcool ; 

- les ethers et polyethers ; 

30 - les silicones en melange avec au moins Tune des huiles definies ci-dessus. 

8. Emulsion selon Tune quelconque des revendications 1 a 7, caracterisee par le 
fait qu'elle contient un actif cosmetique ou dermopharmaceutique, hydrosoluble ou 
liposoluble. 

35 

9. Composition a usage topique, caracterisee par le fait qutelle est constitute 
d'une emulsion ou comprend une emulsion selon Tune quelconque des revendi- 
cations 1 a 8. 

40 10. Utilisation d'une emulsion telle que definie selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 9 comme ou dans des produits de soin et/ou de lavage et/ou 
de maquillage et/ou demaquillage du corps et/ou du visage et/ou des muqueuses 
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et/ou du cuir chevelu et/ou des cheveux et/ou des ongles. et/ou des.cils et/ou des 
sourcils. 

11. Precede de traitement non-therapeutique de la peau, des cheveux, des mu- 
5 queuses, des ongles, des cils, des sourcils et/ou du cuir chevelu, caracterise par 
le fait qu'on applique sur la peau, les cheveux, les muqueuses, les ongles, les ells, 
les sourcils ou le cuir chevelu une emulsion selon Tune quelconque des revendi- 
cations 1 a 9. 

10 12. Precede de preparation d'une emulsion telle que definie selon Tune quelcon- 
que des revendications 1 a 9, caracterise par le fait qu'on melange la phase 
aqueuse et la phase huileuse , sous agitation vive, a une temperature ambiante 
inf6rieure a 45**C puis qu'on effectue une homogeneisation haute pression a une 
pression superieure a 10® Pa. 

15 

13. Precede selon la revendication 12, caracterise par le fait que la pression varie 
de 12.10^ a 18.10^ Pa, 



BNSDOCID: <FR 27S5854A1J_> 



REPUBLIQUE FRAN^AISE 



INSTITUT NATIONAL 
de la 

PROPRIETE INDUSTRIELLE 



RAPPORT DE RECHERCHE 
PRELIMINAIRE 

etabli sur la base des dernieres revendications 
deposees avajit le commencement de la recherche 



2755854 



N* ifenregistrancnt 
national 



FA 540268 
FR 9703281 



Categorie 



DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Citation du document avec indication, en cas de besoin, 
des parties perdnentes 



Revendications 
concemees 



de la demande 
examinee 



EP 0 433 131 A (L'OREAL) 

* le document en entier * 

EP 0 433 132 A (L'OREAL) 

* le document en entier * 

EP 0 334 777 A (GATTEFOSSE S.A.) 

FR 2 730 932 A (L'OREAL SOCETE ANONYNME) 

* le document en entier * 



1-13 

1-13 

1-13 
1-13 



DOMAINES TECHNIQUES 
RECHERCHES (Int.OL.6) 



A61K 



Dale d'acbevonent de la recherche 

1 Aout 1997 



Examloateiir 

Luyten, H 



CATEGORIE DES DOCUME3WTS CITES 

X : paiticuliireni^t pertinent ± lui seul 

Y : parti oil iirement pertinent en combinaison avec un 

autre docnmenC de la mane cat^rie 
A : pertinent a Kencontre d'an moins une revendication 

oo arri£re-plan technologiqoe gto^ral 
O : divolgatton non-toite 
P : document tntercalaire 



T : tfaeorie on principe i. la base de Kinvention 

E : document de brevet benefidant d'une date ant^rienre 

i la date de depdt et.qui n'a ete public qti'a cette date 

de d^t oo qtri une date posterieure. 
D : atk dans la demande 
L : cite pour d'autres raisons 



& : membre de la m£me famille, document correspondant 



BNSDOCID: <FR 2755a54AlJ_> 



THIS PAGE BLANK (uspto) 



